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Abstract of EP0355808 

Surface-coating agents for mineral fillers or mineral flame retardants show the problem that the surface 
tension of the surface coating agent for the mineral additives is not suited to the surface tension of the 
polymers into which the minerals are to be incorporated. The invention discloses coated mineral fillers 
and coated mineral flame retardants which consist of 97.0 - 99.9% by weight of mineral filler or flame 
retardant and 3.0 - 0.1% by weight of coating agent, composed of a mixture of 10 - 90% by weight of a 
fatty acid salt of the alkaline earth metals and/or of the heavy metals, in particular of zinc, and 90 - 10% by 
weight of a fatty acid amide. 
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Coated mineral filler or coated mineral flame protection means 

The invention concerns coated mineral fillers or coated mineral flame protection means. 

Mineral fillers such as calcium carbonate, talc, mica, Wollastonit, Silica, kaolin, dolomite and similar products are used in 
large quantities in the polymer industry as Extender and amplifiers. The natural gemahlenen calcium carbonates are 
prominent thereby with PVC, insatiated polyesters and with Latexanwendungen (carpet back coatings). In the range of 
the polyolefins (polyethylene (PE) and polypropylene (PP) and/or. their copolymers) natural calcium carbonate is the 
secondarymost important filler behind talc. 

For mass polymers such as PE and PP one searches increased for halogeneous-free flame protection in the middle like 
aluminum tri hydrate, Magnesiumhydroxid or hydratisierten magnesium carbonates, which itself with high filling degrees 
to 70 thread.% redispergieren perfectly leave. 

The today's mass polymers PE, PP and polystyrene (HP) are used in the predominant multi-toughly of the cases as 
granulates. This forces the mineral filler manufacturers to transfer their powdered minerals first by an expensive 
Compoundier or master batch manufacture procedure also into a granulatfdrmige homogeneous mixture between filler 
and polymer matrix sees for this z.B. ?Preparing polyolefins?, chapters ?Compoundieren and granulating?, VDI 
publishing house GmbH, Duesseldorf 1984, S. 185, 313). 

In order to receive optimal characteristics, and in order the Grenzfiachenspannungen between the nonpolar polymers 
(PE, PP, HP) and the polar minerals to reduce, are often coated the mineral fillers with so-called surface coating means. 
Ideal a surface coating means should give the following characteristics to the mineral filler:: - Reaching of a maximum 
filling degree with as little a polymer carrier as possible, - shortest time for the reaching of a homogeneous melt, high 
fluidity of the melt (high melt-flow index), - snaps and maximum Redispergierung of the filler Compounds or - 
Masterbatches in pure polymers with the last processing step (extruding, injection moulding, hollow body blisters), - 
food authenticity (BGA and FDA), so that the surface-coated fillers can be used also in polymer parts, which come with 
food into contact (packing foils, Tragtaschen, margarine and yogurt cup etc.). 

A great many possibilities for the surface coating were already developed flame protection in the middle by calcium 
carbonates and similar mineral fillers, Mineralpigmenten or mineral. This concerns z.B. DE-PS 958,830, where fatty 
acids, Aminofettsauren and Fettalkohole are announced. In DE-AS 2,228,200 one uses fat amine salts. DE-OS 23 47 423 
proves satisfied or insatiated fatty acids, esters of aromatic acids, amino acids and their salts, ester mixtures of different 
fatty acids and phosphoric acid esters. DE-OS 36 90 042 (WHERE 86/04598) strikes for 

Calcium carbonate of diamines plus carboxyl acids plus fatty acids as coating means forwards. 

Also Metallsaize (usually alkaline earth metal or zinc salts) of satisfied and insatiated fatty acids are already well-known 
as surface coating means for calcium carbonate and other minerals. This concerns particularly JP A 61 97.363 where 
melted Calciumstearat is used. For the training of chalk in soft PVC 109.003 Calciumstearat are well-known in 
combination with lead or Cadmiumstearat as filler coating from patent PL A. In JP A 78.142.455 zinc is described plus 
Magnesiumstearate as coating means on calcium carbonate for the employment in PP. 

A problem of the above-mentioned well-known surface coating means for minerals such as z.B. Calcium carbonate lies 
therein that the surface tension of the surface coating means for the mineral additives is not adapted to the surface 
tension of the polymers, into which the minerals are to be trained. 

The most important mass polymers possess the following surface tensions (And. Zorll: Rubber asbestos plastics 29 
(1976) 11, S. 746; A. Casarini: Industria Vernice 31 (1977) 4, S. 2/29): <tb>< TABLE> Columns = 2> <tb> - PE< 
September 31.0 mN/m <tb> - PP< September 30.0 mN/m <tb> - HP< September 33.0 mN/m <tb> - PVC< 
September 39.0 mN/m <tb>< /TABLE > 

The most important mineral fillers and pigments have in contrast to this substantially higher surface tensions (O. Huber, 
J. Weigh The paper 26 (1972) S. 545). <tb>< TABLE > Columns=2> <tb> - kaolin< September 508 - 668 mN/m <tb> 
- Ti02< September> 640 mN/m <tb> - calcium carbonate< September> of 78 mN/m <tb> - talcum powder< 
September> 68 mN/m <tb> - quartz powders< September> 780 mN/m <tb>< /TABLE > 

In the DE-OS 31 02 657 pigment preparing are described, whereby the pigment in a fusible carrier, which and.A. 
Stearylamid and to 5% at metal soaps contained can, purifies is dispersed. In contrast to it the mineral filler or the 
mineral flame protection means is embedded according to invention not in a carrier system, but coated with the mixture 
according to invention. 

In the DE-AS 15 42 058 a procedure for the granulation from process auxiliaryin the middle becomes and/or. from 
additives for plastics described. It is however not suggested mineral fillers and/or. To coat flame protection means with 



the mixture according to invention. 

A task of the available invention is it to make a coated mineral filler or a coated mineral flame protection means 
available which avoids the disadvantages specified above. 

This task is solved according to invention by the fact that the coated mineral filler and/or. the coated mineral flame 
protection means from 97,0 - 99.9 thread.- % mineral filler and/or. Flame protection means and 3.0 - 0.1 thread.- % 
coating means, compound from a mixture from 10 - 90 thread.- % of a fatty acid salt of the alkaline earth metals and/or 
the heavy metals, in particular the zinc and 90 - 10 thread.- % of a fatty acid amide, exists. 

As fatty acid salts alkaline earth metal and/or zinc salts of the fatty acids are used favourably. 

As fatty acid salts approx. favourably and/or mg and/or Zn-salts used. 

The fatty acid of the Fettsauresaizes can favourably 12 - 18 C-atoms satisfied according to invention or insatiated be and 
is exhibit. 

Completely particularly good results are obtained, if a salt of stearic acid is used. Similar applies to a salt of palmitic 
acid. 

As fatty acid amide can be used favourably according to invention stearic acid amide and/or oleic acid amide and/or 
Erucasaureamid and/or Behensaureamid. 

It is favourable, if in the weight ratio between fatty acid salts and fatty acid amides not less than 30 thread. % fatty acid 
amides are contained. 

The coated mineral fillers and/or. the coated mineral flame protection means consist preferentially of 97,5 - 99.5 
thread.- % mineral filler and/or. Flame protection means and 2.5 - 0.5 thread.- % coating means. It is further 
preferential, if it and/or. it from 98,0 - 99.0 thread.- % mineral filler and/or. Flame protection means and 2.0 - 1.0 
thread.- % coating means exists. In particular preferentially it exists and/or. it from 98,3 - 98.7 thread.- % mineral filler 
and/or. Flame protection means and 1.7 - 1.3 thread.- % coating means. A coated mineral filler or a coated mineral 
flame protection means, which and/or, is in particular preferential, which from 99 thread.- % and/or. 99.5 thread.- % 
and/or. 99.3 thread. % and/or. 99.7 thread.- % mineral filler and/or. Flame protection means and 1 thread.- % and/or. 
0.5 thread.- % and/or. 0.7 thread. % and/or. 0.3 thread.- % coating means exists. 

The coating means according to invention consists preferentially of 10 - 70 thread.- % of one fatty acid salt and 90 - 30 
thread.- % of a fatty acid amide. A coating means from 20 - 60 thread is further preferential.- % of one Fettsauresaizes 
and 80 - 40 thread.- % of a fatty acid amide. In particular a coating means from 30 - 50 thread is preferred.- % of one 
Fettsauresaizes and 70 - 50 thread.- % of a fatty acid amide. 

Completely particularly preferential coating means consist of 65 thread.- % fatty acid salt and 35 thread.- % fatty acid 
amide, 60 thread.- % fatty acid salt and 40 thread.- % fatty acid amide and 55 thread.- % fatty acid salt and 45 
thread.- % fatty acid amide. 

Outstanding results can be obtained, if 50 thread.- % fatty acid salt and 50 thread.- % fatty^acid amide to be used. This 
applies particularly to mg-Stearat and stearic acid amide and/or Erucasaureamid, in particular with 50 thread.- % mg- 
Stearat and 50 thread.- % stearic acid amide and/or Erucasaureamid. 

A mixture from mg-Stearat, Zn-Stearat and stearic acid amide or Erucasaureamid forms examples of a particularly 
favorable three-combination according to invention, in particular in the weight ratio 1:1:1. 

According to invention coated the mineral fillers know particularly favourably in nonpolar polymers, particularly 
favourably in polyolefins and whole particularly preferentially in polyethylene (PE) and/or polypropylene (PP) and/or their 
copolymers to be used. 

Mineral fillers, which are suitable particularly well for the coating with the coating means according to invention, are 
calcium carbonate and/or calcium sulfate and/or talcum powder and/or mica and/or Wollastonit. 

Mineral flame protection means, which are suitable particularly favourably for the coating with the coating means 
according to invention, are aluminum tri hydrate and/or carbonatische and/or. hydroxidische magnesium connections 
such as dolomite and/or magnesium carbonate and/or teilhydrati siertes magnesium carbonate (Huntit) and/or 
Magnesiumhydroxid. 

According to invention coated the mineral flame protection means know favourably in polyolefins, in particular in 
polyethylenes (PE) and/or polypropylene (PP) and/or in their copolymers or in polystyrene to be used. 

It surprisingly according to invention was found that surface coating means or their mixtures, which a surface tension in 
the proximity of the surface tension of the mass polymers (PE, PP, HP) possesses, a substantial improvement of the 
characteristics of minerals in these polymers bring. This concerns particularly the technically important characteristics: - 
Reaching of a very high filling degree with filler or Pigmentmasterbatches, - Verkurzung of the training period of the 
minerals into the polymer carrier with the production of high-filled Masterbatches (higher output), - high fluidity (high 
melt-flow index according to DIN 53,735) of the Masterbatches, - and optimal dispersion of the mineral Compounds 
snaps or - Masterbatches in pure polymers. 

Surface tension measurements with 95 DEG C with that 

Wilhelmy Plattenmethode resulted in the following values for combinations from fatty acid salts and fatty acid amides: 
<tb>< TABLE > Columns=2> <tb> - mg-Stearat/stearic acid amide 1:1< September> 31.7 mN/m <tb> - mg- 
Stearat/Zn Stearat/stearic acid amide 1/3:1/3:1/3 <September> 30.7 mN/m <tb>< /TABLE > 

So far stearic acid predominantly used as surface coating for calcium carbonates possesses in contrast to this a surface 
tension with 95 DEG C of 67,5 mN/m. This value lies much near the surface tension of the calcium carbonate. Thus no 
optimal adjustment takes place to the surface tension of the polymers (PE, PP, HP) at a stearic acid coating, and the 



above-mentioned desirable advantages of a good mineral additive coating are not attainable thereby. 

The coating means according to invention can be manufactured by the specialist easily. In particular the following four 
kinds of manufacture are possible: A. ) Fusing the two components (fatty acid salt and fatty acid amide) over the fusing 
temperature of the selected mixture. This fusing temperature amounts to z.B. for the mixture from ever 50 thread. % 
mg-Stearat and stearic acid amide 75 DEG C and for the ternary mixture from ever 1/3 mg-Stearat/zinc Stearat and 
stearic acid amide 70 DEG C. b. ) Dry merging the powdered coating means before the execution of the surface coating. 
C. Loosen the mixture from fatty acid salt with fatty acid amide in suitable solution in the middle like aromatics (benzene 
toluol). D. ) Release of the Einzeikomponenten ever in for both components soluble solvents and Zusammenruhren of 
the two solutions. 

The coating of mineral fillers or of mineral flame protection in the middle with the coating means according to invention 
can be accomplished by the specialist easily. In particular the following three coating processes are possible: A. ) The 
mixture manufactured after the four above mixing processes is up-sprayed solved in a high-speed mixer - firm - liquid 
( melted) - on the mineral filler. This is to be heated up before on a temperature above the fusing temperature of the 
coating central mixture. Solvents are afterwards evaporated, b. ) The coating central mixture becomes as under A. ) the 
warmed up filler in a mill (z.B. Pinned disc mill or ball mill) admitted and the filler coats in such a way. C. ) With the 
warmed up filler a fluidized bed is produced and the coating central mixture is eingedust liquid (melted or solved) and 
coated in such a way. 

Further characteristics and advantages of the invention result from the following description of remark examples. The 
effectiveness of the mixtures according to invention is likewise occupied by the following examples: 

1. Example 

The quality of a surface coating for minerals for the employment in polymers can be measured very well at the height of 
the filling degree, which is in a filler/a polymer master batch mogiich. The more highly the filling degree and the higher 
the fluidity are, all the better is the mineral surface to the polymer material adapted. In the patent BE-OS 904,762 it is 
stated that the system 88 thread. % natural, gemahlenes calcium carbonate I, 11.0 - 11.2 thread. % low-molecular 
polyolefin Terpolymer I and 0.8% - 1.0 thread. A new state of the art for maximumfilled filler/polyolefin Masterbatches 
correspond to % Dispergator (mono ester of Ortho phosphoric acid), which was not attainable up to then. 

The used gemahiene Caiciumcarbonat I of urgonischen origin possesses a middle statistic particle diameter of 3,0 mu M. 
The arrears on that 40 mu m filter amount to 0.1 thread. %. 30 of the particles is finer than 2.0 mu M. The praying 
surface measured with nitrogen amounts to 2.2 m< 2> /g. 

The assigned Terpolymer I from alpha Olefinen predominantly consists of Buten. The remainder is ethyls and Propen. 
The polymer is amorphous and in the low pressure procedure is manufactured. The fusion viscosity in the 
Rotationsviskosimeter amounts to 8 min 000 mPa.s 190 DEG C) and the softening point ring and ball approx. 85 DEG C 
(DIN 52011). The penetration 100/25/5 following DIN 52,010 (0.1 mm) amounts to approx. 15. The Brechpunkt after 
Fraas according to DIN 52,012 is with approx. -30 DEG C. The mass loss after 2 h with 180 DEG C under nitrogen is 
below 1 thread.%. 

In order to examine the efficiency of the coating central combinations according to invention, one selected the same 
output minerals and prescriptions as in BE-OS 904,762. All further percentage figures are always thereby weight 
percentage. 

Pre-coating the calcium carbonate filler type I took place in 2 1-Labor-Intensivmischer the company MTI, situation/FRG. 
The fillers in the mixer by friction with 4 min 000 Upm on 20 DEG C was heated over the fusing temperature of the 
appropriate surface coating means, course-dripped then the liquid made coating means and mixed further 10 min with 4 
min 000 Upm, in order to obtain a homogeneous coverage of the filler surface. 

As polymer carrier one used the same Terpolymer I as in BE-OS 904,762. 

The production of the maximumfilled Masterbatches from calcium carbonate I and Terpolymer I took place in a 1 I- 
universa! mixing and Knetmaschine of the company Werner + Pfleiderer AG, Stuttgart/FRG. The Knetmaschine 
possesses two z-shaped ones, against each other working Knetschaufeln which a speed of 63 Upm possesses. Thus the 
function of a modern polymer Compoundier or master batch machine (z can.B. Interior mixer type Banbury, Zweiwellen 
Compoundierextruder with kneading disks type ZSK von Werner + Pfleiderer AG) to be very well simulated. 

One selected the composition of the high-filled Masterbatches as in BE-OS 904,762. 

Totally 400 g material consisting of 88,0 thread.% calcium carbonate I coats with 1,0 thread.% surface coating means 
related to CaC03 and 11.12 thread. One kneaded % Terpolymer I in the laboratory kneading machine to a homogeneous, 
cement-like mass without remaining filler agglomerates developed. The double wall of the kneading machine was heated 
thereby on 195 DEG C, so that the mass temperature amounted to always 135 DEG C. One examined the homogeneity 
of the manufactured Masterbatches optically by injecting a small quantity between two slides from glass. 

The quality of the manufactured Masterbatches was judged still by the criteria: - Training period up to the reaching of a 
agglomerate-free melt, - fluidity of the Masterbatches measured with the melt-flow index method (MFI) according to DIN 
53,735 with the temperature and pressure conditions of 150 DEG C, referred to the Terpolymer I, and 10 kg. 

Table I shows the received data divided into the state of the art and into coating central combinations according to 
invention of metal salts of the fatty acids and fatty acid amides. 3. Column indicates the coating temperature of the filler 
selected in the MTI mixer. In the 4. The training periods up to the reaching of a homogeneous melt are specified column. 
The combinations according to invention result in - owing to the adjustment of the surface tensions between filler and 
polymer - a favourable Verkurzung of the training period. Column 5 shows this to other way with the melt-flow index 
(MF); the more highly it precipitates, so much the better is the fluidity. The combinations according to invention are at 
least as good as the state of the art also here. 



2. Example 



A further possibility of demonstrating the quality of a surface coating on mineral additives is the viscosity and rheology 
of the filled polymer melt. The lower the viscosity with given filling degree and temperature in a polymer system, so 
much the better is the workability precipitates for example with the injection moulding. 

As filler/polymer system one selected the system from 88% calcium carbonate I, 1% coating means and 11.12% 
Terpolymer I., indicated into examples 1. The viscosity measurement took place with ball/plate Viskosimeter CP 400, 
measuring system CP 7 of the companies Contraves AG, Zurich/Switzerland. The measuring temperature amounted to 
always 190 DEG C. 

Table 2 shows the rheology (dependence of the fusion viscosity on the Schergeschwindigkeit) with surface coating 
means after the state of the art and with coating central combinations according to invention. With the according to 
invention one obtains after the columns 3 up to 5 deeper viscosities than the state of the art accordingly. Besides the 
viscosity curve in dependence of the Schergeschwindigkeit runs flatter. This leads particularly with low 
Schergeschwindigkeiten to smaller agglomerate formation of the mineral additives with the injection moulding, extruding 
or hollow body blisters (creation of cloudy stains). 

3. Example 

The quality of the Redispergierung of a surface-coated filler or flame protection means determines to a large extent the 
workability and quality of the finished units (injection moulding articles, film and profile extrusion, hollow body blisters). 
A bad filler dispersion leads to Agglome guesses/advises, which as streaks at the finished unit surface are it shown. 

The Redispergierung with the coating means according to invention provided calcium carbonate I one accomplished with 
einenm Extrusiometer of the company Gottfert material test equipments GmbH, beech/FRG. The barrel extruder used for 
it possesses a lengthening to Durchmesserverhaltnis (L/D) of 25 and a depth of thread relationship of 1:2. From the 
drive side was seen to the snail diameter disperse-hurry inserted, whose length amounted to after a length of 7mal the 
2,6-fache of the snail diameter. That disperse-hurry consists of 9 rows a 6 schwalbenschwanzformigen dispersing 
elements. 

The dispersion examination took place by means of a direct merging of 20% surface-coated calcium carbonate I and 
80% granulatformigen HDPE. The used HOPE possesses a density from 0,955 to 0.959 and a coefficient of viscosity 
(specific viscosity reduced) of 150 with 23 DEG C. The melt-flow index with 190 DEG C and 2.16 kg amounts to 8. The 
mass temperature amounted to always 175 DEG C and the snail number of revolutions 40 and 20 Upm. The powdered 
filler is to be trained all the more with difficulty directly into the HDPE melt, the lower the snail number of revolutions is 
selected. One injected and qualified the Extrudat withdrawing from the Flachduse on a strength of 0.1 mm the dispersion 
of the calcium carbonate I after 4 quality classes: - very well: perfect dispersion, no agglomerates visibly, - well: well 
dispersion with maximally 2 small agglomerates smaller than 0.1 mm per cm< 2> visibly, - means: more than 2 and 
larger agglomerates per cm< 2> visibly, - badly: many and large filler agglomerates, no filler dispersion possible. 

Table 3 shows after the state of the art and according to invention the dispersion qualities attainable with the coating 
means with the snail numbers of revolutions 40 Upm (column 3) and 20 Upm column 4). Particularly the very low 
rotational speed differentiated from 20 Upm very strongly and proves clearly the efficiency of the coating central 
combinations according to invention. 

In summary it can be said that the coating means according to invention, z.B. Combinations of Metallstearaten and fatty 
acid amides as surface coating means for mineral additives in relation to the state of the art the following substantial 
advantages result in: - The training period in a Knetmaschine is shortened. - The fluidity measured over the bloom index 
(MFI) increases or is at least as good as with the state of the art. - The rheology of the manufactured Masterbatches 
(dependence of the viscosity on the Schergeschwindigkeit) is improved. The fluidity with higher Schergeschwindigkeit 
increases strongly (smaller Strukturviskositat). Thus the workability of the master batch is substantially facilitated 
(slighter resistance in the perforated tile of the granulation mechanism etc.). - The direct dispersion of the filler in the 
polymer melt is relieved and results in no remainder agglomerates in the melt. - The Grenzflachenspannung between the 
filler surface and the polyolefin or polystyrene melt is minimalisiert. 

The specified examples show besides clearly that a coating means results in substantial technical advantages from a 
combination of fatty acid salts with fatty acid amides in relation to the use of the individual components. EMI20.1 
EMI21.1 EMI22.1 EMI23.1 EMI24.1 EMI25.1 
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1. Coated mineral filler or coated mineral flame protection means, by the fact characterized that it and/or. it from 97,0 - 
99.9 thread.- % mineral filler and/or. Flame protection means and 3.0 - 0.1 thread.- % coating means, compound from 
a mixture from 10 - 90 thread.- % of a fatty acid salt of the alkaline earth metals and/or the heavy metals, in particular 
the zinc, and 90 - 10 thread.- % of a fatty acid amide, exists. 

2. Coated mineral filler or coated mineral flame protection means according to requirement 1, by the fact characterized 
that as fatty acid salts of the alkaline earth metals approx. and/or mg salts are used. 

3. Coated mineral filler or coated mineral flame protection means according to requirement 1 and 2, by the fact 
characterized that as fatty acid salts mg and/or zinc salts are used. 

4. Coated mineral filler or coated mineral flame protection means according to requirement 1 and 2, by the fact 
characterized that as fatty acid salts approx. and/or zinc salts are used. 

5. Coated mineral fillers or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that the fatty acid of the fatty acid salt is satisfied or insatiated and possesses 12 to 18 C-atoms. 

6. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that a salt of stearic acid and/or a salt of palmitic acid are used. 

7. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that as fatty acid amide stearic acid amide and/or oleic acid amide and/or Erucasaureamid and/or 
Behensaureamid are used. 

8. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that it and/or. it from 97,5 - 99.5 thread. % mineral fillers and/or. Flame protection means and 2.5 - 
0.5 thread.- % coating means, prefers from 98,0 - 99.0 thread.- % mineral filler and/or. Flame protection means and 
2.0 - 1.0 thread.- % coating means, more preferentially from 98,3 - 98.7 thread.- % mineral filler and/or. 
Flammschutzmittei and 1.7 - 1.3 thread.- % coating means and particularly prefers from 99 thread.- % mineral filler 
and/or. Flame protection means and 1 thread.- % coating means or from 99,5 thread.- % mineral filler and/or. Flame 
protection means and 0.5 thread.- % coating means or from 99,7 thread.- % mineral filler and/or. Flame protection 
means and 0.3 thread.- % coating means exists. 

9. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that the coating means from 10 - 70 thread.- % of one fatty acid salt and 90 - 30 thread.- % of a 
fatty acid amide exists. 

10. Coated mineral filler or coated mineral after Flammschutzmittei or several of the preceding requirements, by the fact 
characterized that the coating means from 20 - 60 thread.- % of one Fettsauresaizes and 80 - 40 thread.- % of a fatty 

± top acid amide, prefers from 30 - 50 thread.- % of one fatty acid salt and 70 - 50 thread.- % of a fatty acid amide, more 
preferentially from 65 thread.- % of one fatty acid salt and 35 thread.- % of a fatty acid amide and particularly prefers 
from 60 thread.- % of one fatty acid salt and 40 thread.- % of a fatty acid amide or from 55 thread.- % of one fatty acid 
salt and 45 thread.- % of a fatty acid amide or from 50 thread.- % of one fatty acid salt and 50 thread.- % of a fatty 
acid amide exists. 

11. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that the coating means of mg-Stearat and stearic acid amide and/or Erucasaureamid consist. 

12. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that the coating means from 50 thread. % mg-Stearat and 50 thread. % stearic acid amide and/or 
Erucasaureamid exist. 

13. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that the coating means of mg-Stearat, Zn-Stearat and stearic acid amide or Erucasaureamid consists. 

14. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that the coating means from mg-Stearat, Zn-Stearat and stearic acid amide or Erucasaureamid in the 
weight ratio 1:1:1 exists. 

15. Coated mineral fillers or coated mineraiisches after flame protection means or several of the preceding requirements, 
by the fact characterized that the mineral fillers a calcium carbonate and/or a calcium sulfate and/or a talc and/or a mica 
and/or a Wollastonit are. 



16. Coated mineral filler or coated mineral after flame protection means or several of the preceding requirements, by the 
fact characterized that the mineral flame protection means is an aluminum tri hydrate and/or a dolomite and/or a 



magnesium carbonate and/or a teilhydratisiertes magnesium carbonate (Huntit) and/or a Magnesiumhydroxid. 

17. Use of the coated mineral filler after or several of the requirements 1 - 15 in nonpolar polymers. 

18. Use of the coated mineral filler after or several of the requirements 1 - 15 in polyolefins, in particular in polyethylene 
(PE) and/or polypropylene (PP) and/or their copolymers. 

19. Use of the coated mineral flame protection means after or several of the requirements 1 - 16 in polyolefins, in 
particular in polyethylene (PE) and/or polypropylene (PP) and/or in their copolymers. 

20. Use of the coated mineral flame protection means after or several of the requirements 1 - 16 in polystyrene. 
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© Oberflachenbeschichtungsmittel fur MineralfOIIstoffe bzw. mineralische Flammschutzmittel zeigen das Pro- 
blem, da/3 die OberflSchenspannung des Oberflachenbeschichtungsmittels fOr die mineralischen Additive an die 
Oberflachenspannung der Polymere. in welche die Mineraiien eingearbeitet werden sollen, nicht angepa/Jt ist. 
Erfindungsgemafl werden beschichtete Mineralfullstoffe bzw. beschichtete mineralische Flammschutzmittel of- 
fenbart, welche aus 97,0 - 99.9 Gew.-% MineralfUllstoff bzw. Flammschutzmittel und 3,0 - 0,1 Gew.-% 
Beschichtungsmittel, zusammengesetzt aus einem Gemisch aus 10 - 90 Gew.-% eines Fettsauresalzes der 
Erdalkalimetalle und/oder der Schwermetalle, insbesondere des Zinks und 90 - 10 Gew.-% eines Fettsaureami- 
des, bestehen. 
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Beschichteter Mineralfullstoff oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmlttel 



Die Erfindung betrifft beschichtete Mineralfullstoffe oder beschichtete mineralische Rammschutzmittel. 

Mineralfullstoff© wie Calciumcarbonat, Talk. Gfimmer, Wollastonit, Silica, Kaolin, Dolomit und ahnliche 
Produkte werden in gro/ten Mengen in der Polymerindustrie als Extender und VerstMrker eingesetzt Die 
naturlichen gemahlenen Calciumcarbonate sind dabei fuhrend bei PVC, ungesattigten Polyestern und bei 
5 Latexanwendungen (TeppichrUckenbeschichtungen). Im Bereich der Polyoieftne (Polyethylen (PE) und 
Polypropylen (PP) bzw. ihrer Copolymeren) ist natUrliches Calciumcarbonat der zweitwichtigste Fullstbff 
hinter Talk. 

FUr Massenpolymere wie PE und PP sucht man vermehrt nach halogenfreien Flammschutzmitten wie 
Aluminiumtrihydrat, Magnesium hydrbxid oder hydratisierten Magnesiumcarbonaten, welche sich bei hohen 
io Fullgraden bis 70 Gew.% einwandfrei redispergieren lassen. 

Die heutigen Massenpolymere PE, PP und Polystyrol (PS) werden in der Uberwiegenden Mehrzah der 
Faile aJs Granulat eingesetzt. Dies zwingt die Mineralfullstoffhersteiler, ihre pulverformigen Mineralien zuerst 
durch ein teures Compoundier- oder Masterbatchherstellverfahren auch in erne granulatformige homogene 
Mischung zwischen Fu'llstoff und Polymermatrix OberzufUhren siehe hierzu z.B. "Aufbereiten von Polyolefi- 
7S nerT/Kapitel "Gompoundieren und Granulieren", VDI-Verlag GmbH, DOsseldorf 1984, S. 185, 313). 

Um optimate Eigenschaften zu erhalten, und urn die GrenzflSchenspannungen zwischen den unpolaren 
Polymeren (PE, PP, PS) und den polaren Mineralien zu reduzieren, werden die MineralfUllstoffe oft mit 
sogenannten OberflSchenbeschichtungsmitteln beschichtet. Ein ideaJes Oberflachenbeschichtungsmittel 
so lite dem Mineralfullstoff folgende Eigenschaften geben: 
20 - Erretchung eines maximalen FOIIgrades mit moglichst wenig Polymertra'ger, 

- kurzeste Zeit zur Erreichung einer homogenen Schmelze, 
hohe FlieBfahigkeit der Schmelze (hoher Schmelzindex), 

- schnelle und maximale Redispergierung des Fu I Istoff-Com pounds oder -Masterbatches in reinem Polyme- 
ren beim letzten Verarbeitungsschritt (Extrusion, Spritzgufl, Hohlkdrperblasen), 

25 - Lebensmittelechtheit (BGA und FDA), damit die oberflachenbeschichteten Fullstoffe auch in Polymerteilen 
eingesetzt werden kdnnen, welche mit Lebensmitteln in Bertihrung kommen (Verpackungsfolien, Tragta- 
schen, Margarine-und Joghurtbecher etc.). 

Es sind bereits sehr viele MQglichkeiten zur OberfiMchenbeschlchtung von Calciumcarbonaten und 
ahnlichen Mineraifullstoffen, Mineralpigmenten oder mineralischen Flammschutzmitten entwickelt worden. 

30- Dies betrifft z.B. DE-PS 958 830, worin Fettsauren, Aminofettsauren und Fettalkohole angemeldet werden. 
In DE-AS 2 228 200 benOtzt man Fettaminsalze. DE-OS 23 47 423 weist gesattigte oder ungesattigte 
Fettsauren, Ester aromatischer Sauren, Aminosauren und deren Salze, Estermischungen verschiedener 
Fettsauren und Phosphorsaureester aus. DE-OS 36 90 042 (WO 86/04598) schlMgt fUr 

Calciumcarbonat Diamine plus Carboxylsauren plus Fettsauren als Beschichtungsmittel vor. 

35 Auch Metallsaize (meist Erdalkalimetall- oder Zinksalze) von gesSttigten und ungesattigten Fettsauren 
sind aJs Oberfla'chenbeschichtungsmittels fOr Calciumcarbonat und andere Mineralien bereits bekannt. Dies 
betrifft speziell JP A 61 97,363 worin geschmolzenes Calciumstearat eingesetzt wird. Fur die Einarbeitung 
von Kreide in PVC-weich sind aus Patent PL A 109.003 Calciumstearat in Kombinatlon mit Blel- oder 
Cadmiumstearat als FGIIstoffbeschichtung bekannt. In JP A 78,142,455 werden Zink-plus Magnesiumsteara- 

40 te a!s Beschichtungsmittel auf Calciumcarbonat fur den Einsatz in PP beschrieben. 

Bne Problematik der obenerwahnten bekannten Oberflachenbeschichtungsmittel fOr Mineralien wie z.B. 
Calciumcarbonat liegt darin, da/3 die Oberflachenspannung des Oberflachenbeschichtungsmittels fur die 
mineralischen Additive an die Oberflachenspannung der Polymere, in welche die Mineralien eingearbeitet 
werden sollen, nicht angepaBt ist. 

45 Die wichtigsten Massenpolymere besitzen die folgenden Oberflachenspannungen (U. Zorll: Gummi- 
Asbest-Kunststoffe 29 (1976) U.S. 746; A. Casarini: Industria Vernice 31 (1977) 4, S. 2/29): 



-PE 


31 ,0 mN/m 


-PP 


30.0 mN/m 


- PS 


33,0 mN/m 


-PVC 


39,0 mN/m 
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Die wichtigsten mineralischen Fullstoffe und pigmente haben demgegenGber wesentlich hohere Ober- 
Ha'chenspannungen (0. Huber, J. Weigh Das Papier 26 (1972) S. 545). 



5 



- Kaolin 


508 - 668 


rnN/m 


-Ti0 2 


640 


mN/m 


- Calciumcarbonat 


78 


mN/m 


- Talkum 


68 


mN/m 


- Quarzpulver 


780 


mN/m 



to 

In der DE-OS 31 02 657 sind Pigment-Zubereitungen beschrieben, wobei das Pigment in einem 
schmelzbaren Trager. welcher u.a. Stearylamid und bis 5 % an Metallseifen enthaiten kann, feinst 
dispergiert ist. Im Gegensatz dazu wird erfindungsgemafl der MineralfOllstoff Oder das mineralische 
'5 Flammschutzmittel nicht in einem TrSgersystem eingebettet, sondern mit dem erfindungsgemM/ten Ge- 
misch beschichtet 

In der OE-AS 15 42 058 wird ein Verfahren zur Granulierung von Verarbeitungshilf smitten bzw. von 
Zusatzstoffen fur Kunststoffe beschrieben. Es wird aber nicht nahegelegt MineralfQIlstoffe bzw. Flamm- 
schutzmittel mit derh erfihdungsgemaflen Gemisch zu beschichten. 
20 Eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung 1st es, einen beschichteten Mineralfullstoff Oder ein beschich- 
tetes mineralisches Flammschutzmittel bereitzustellen, welche die oben genannten Nachteile vermeidet. 

Diese Aufgabe wird erflndungsgemaiS dadurch gelSst, daB der beschichtete mineralische FOllstoff bzw. 
das beschichtete mineralische Flammschutzmittel aus 97,0 - 99.9 Gew.-% Mineralfullstoff bzw. Flamm- 
schutzmittel und 3,0 - 0,1 Gew.-% Beschichtungsmittel. zusammengesetzt aus einem Gemisch aus 10 - 90 
25 Gew.-% eines Fettsauresaizes der Erdalkalimetalle und/oder der SchwermetaNe, insbesondere des Zinks 
und 90-10 Gew.-% eines Fettsaureamides, besteht. 

Vorteilhaft werden als Fettsauresaize Erdalkalimetall- und/oder Zinksalze der FettsSuren verwendet. 
Als Fettsauresaize werden vorteilhaft Ca- und/oder Mg- und/oder Zn-salze verwendet. 
Die Fettsa'ure des Fettsauresaizes kann erfindungsgema/J gesattigt Oder ungesattigt sein und soil 
30' vorteilhaft 12 - 18 C-Atome aufweisen. 

Ganz besonders gute Ergebnisse werden erzielt, wenn ein Salz der Stearinsaure verwendet wird. 
Analoges gilt fOr ein Salz der Palmitinsaure. 

Als Fettsaureamid konnen erfindungsgemSfl vorteilhaft Stearinsaureamid und/oder Olsaureamid 
und/oder Erucasaureamid und/oder Behensaureamid verwendet werden. 
35 Vorteilhaft ist es. wenn im Gewichtsverhaltnis zwischen FettsSuresalzen und FettsSureamiden nicht 
weniger als 30 Gew.% Fettsaureamide enthaiten sind. 

Der beschichtete Mineralfulistoffe bzw. das beschichtete mineralische Flammschutzmittel bestehen 
bevorzugt aus 97.5 - 99.5 Gew.-% MlneralfOllstoff bzw. Flammschutzmittel und 2,5 - 0,5 Gew.-% Beschich- 
tungsmittel. Weiterhin bevorzugt ist es. wenn er bzw. es aus 98,0 - 99,0 Gew.-% MineralfOllstoff bzw. 
to Flammschutzmittel und 2,0 -1,0 Gew.-% Beschichtungsmittel besteht. Insbesondere bevorzugt besteht er 
bzw. es aus 98,3 - 98,7 Gew.-% MineralfOllstoff bzw. Flammschutzmittel und 1 ,7 - 1 ,3 Gew.-% Beschich- 
tungsmittel. Insbesondere bevorzugt ist ein beschichteter Mineralfullstoff oder ein beschichtetes minerali- 
sches Flammschutzmittel, welcher bzw. welches aus 99 Gew.-% bzw. 99.5 Gew.-% bzw. 99,3 Gew.% bzw. 
99,7 Gew.-% MineralfOllstoff bzw. Flammschutzmittels und 1 Gew.-% bzw. 0,5 Gew.-% bzw. 0,7 Gew.% 
45 bzw. 0,3 Gew.-% Beschichtungsmittel besteht. 

Das erfindungsgemafle Beschichtungsmittel besteht bevorzugt aus 10 - 70 Gew.-% eines Fettsauresal- 
zes und 90 - 30 Gew.-% eines Fettsaureamides. Weiterhin bevorzugt ist ein Beschichtungsmittel aus 20 - 
60 Gew.-% eines Fettsauresaizes und 80 - 40 Gew.-% eines Fettsaureamides. Insbesondere bevorzugt wird 
ein Beschichtungsmittel aus 30 - 50 Gew.-% eines Fettsauresaizes und 70 - 50 Gew.-% eines Fettsaurea- 
50 mides. 

Ganz besonders bevorzugte Beschichtungsmittel bestehen aus 65 Gew.-% Fettsauresalz und 35 Gew.- 
% Fettsaureamid, 60 Gew.-% Fettsauresalz und 40 Gew.-% Fettsaureamid und 55 Gew.-% Fettsauresalz 
und 45 Gew.-% Fettsaureamid. 

Hervorragende Ergebnisse lassen sich erzielen, wenn 50 Gew.-% Fettsauresalz und 50 Gew.-% 
55 Fettsaureamid eingesetzt werden. Oies gilt besonders fUr Mg-Stearat und Stearinsaureamid und/oder 
Erucasaureamid, insbesondere bei 50 Gew.-% Mg-Stearat und 50 Gew.-% Stearinsaureamid und/oder 
Erucasaureamid. 

Ein Beispieie fUr eine besonders gQnstige erfindungsgemMfle Dreierkombination bildet ein Gemisch aus 
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Mg-Stearat. Zn-Stearat und Stearinsaureamid oder Erucasaureamid. insbesondere im Gewichtsverhaltnis 

1:1:1. 

die erfindungsgemS/3 beschichteten Mineralfullstoffe konnen besonders vorteilhaft in unpoiaren Polyme- 
ren, besonders vorteilhaft in Polyolefinen und ganz besonders bevorzugt in Polyethylen (PE) und/oder 
5 Polypropylen (PP) und/oder ihren Copolymeren eingesetzt werden. 

Mineralfullstoffe. die sich besonders gut zur Beschichtunjg mit dem erfindungsgema'Cen Beschichtungs- 
mittel eignen, sihd Calciumcarbonat und/oder CaJciumsulfat und/oder Talkum und/oder Glimmer und/oder 
Woliastonit. 

Mineralische Rammschutzmittel, die besonders vorteilhaft zur Beschichtung mit dem erfindungsgemS- 
to Ben Beschichtungsmittel geeignet sind, sind Aluminiumtrihydrat und/oder carbonatische bzw, hydroxidische 
Magnesiumverbindungen wie Dolomit und/oder Magnesiumcarbohat und/oder teilhydrati siertes Magnesium- 
carbonat (Huntit) und/oder Magnesiumhydroxid. 

Die erfindungsgemafl beschichteten mineraJischen Rammschutzmittel konnen vorteilhaft in Polyolefi- 
nen, insbesondere in Polyethylenen (PEj und/oder Polypropylen (PP) und/oder in ihren Copolymeren Oder 
75 in Polystyrol eingesetzt werden. 

Es wurde erfindungsgemafl Uberraschend gefunden. dafl Oberflachenbeschichtungsmittel Oder deren 
Gemische, welche eine Oberflachenspannung in der N2he der Oberflachenspannung der Massenpolymere 
(PE, PP, PS) besitzen. eine wesentliche Verbesserung der Eigenschaften von Mineralien in diesen 
Polymeren bringeri. Dies betrifft speziell die technisch wichtigen Eigenschaften: 
20 - Erreichung eines sehr hohen Fullgrades bei Fullstoff oder Pig mentmaster batches, 

- Verkurzung der Einarbeitungszeit der Mineralien in den Poiymertrager bei der Herstellung von hochgefull- 
ten Masterbatches (hoherer Ausstofl), 

- hohe Flieflfahigkeit (hoher Schmelzindex nach DIN 53 735) des Masterbatches, 

- schnelle und optimale Dispergierung des Mineralien-Com pounds oder -Masterbatches in reihen Polyme- 
25 ren. 

Qberflachenspannungsmessungen bei 95 *C mit der 

Wilhelmy-Plattenmethode ergaben filr Kombinationen aus Fettsauresalzen und Fettsaureamiden folgen- 
de Werte: 



30 



• Mg-Stearat / Stearinsaureamid 1:1 

• Mg-Stearat / Zn- Stearat / Stearinsaureamid 1/3:1/3:1/3 



31,7 mN/m 
30,7 mN/m 



05 Die aJs Oberflachenbeschichtung fQr Calciumcarbonate bisher vorwiegend eingesetzte Stearinsaure 
besitzt demgegenuber eine Oberflachenspannung bei 95* C von 67.5 mN/m. Dieser Wert liegt sehr nahe 
bei der Oberflachenspannung des Calciumcarbonates. Dadurch findet bei einer Stearinsaurebeschichtung 
keine optimale Anpassung an die Oberflachenspannung der Polymere (PE, PP, PS) statt, und die 
obenerwahnten wunschenswerten Vorteile einer guten Mineraladditivbeschichtung sind damit nicht erzielbar. 

40 Das erfindungsgemafle Beschichtungsmittel kann vom Fachmann ohne weiteres hergestellt werden. 
Insbesondere kommen folgende vier Herstellung sarten in Betracht 

a. ) Zusammenschmelzen der beiden Komponenten (Fettsauresalz und FettsSureamid) uber der 
Schmelztemperatur der gew§hlten Mischung. Diese Schmelztemperatur betragt z.B. far die Mischung aus 
je 50 Gew.% Mg-Stearat und Stearinsaureamid 75 *C und fur die ternare Mischung aus je 1/3 Mg- 

45 Stearat/Zink-Stearat und Stearinsaureamid 70* C. 

b. ) Trockenes Zusammenmischen der puiverformigen Beschichtungsmittel vor der Durchfuhrung der 
Oberflachenbeschichtung. 

c. Losen des Gemisches von FettsMuresalz mit Fettsaureamid in geeigneten Losungsmitten wie 
Aromaten (Benzol Toluol). 

50 d. ) Losen der Einzeikomponenten je in einem fur beide Komponenten ISslichen Losungsmittel und 

Zusammenruhren der beiden Losungen. 

Die Beschichtung von Minerals llstoff en oder von mineralischen Flammschutzmitten mit dem erfin- 
dungsgemaflen Beschichtungsmittel kann vom Fachmann ohne weiteres durchgefCihrt werden. Insbesonde- 
re kommen folgende drei Beschichtungsverfahren in Betracht: 

55 a. ) Das nach den vier obigen Mischverfahren hergesteilte Gemisch wird in einem Schnellmischer 

- fest 

- flOssig (aufgeschmolzen) 

- gelost 
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auf den Mineralfullstoff aufgespriiht Dieser soil vorher auf eine Temperatur oberhalb der Schmelztempera- 
tur des Beschichtungsmittelgemisches erhitzt warden. LSsungsmittel werden anschlie/tend abgedampft 

b. ) Das Beschichtungsmittelgemisch wird wie unter a. ) dem erwarmten Fullstoff in einer MUhle (z.B. 
Stiftmuhie oder Kugelmuhle) zugegeben und der Fullstoff so beschichtet. 
5 c. } Mlt dem erwarmten FGIIstoff wird ein Rie/3bett erzeugt und das Beschichtungsmittelgemisch 

flussig (geschmolzen oder gelost) eingedOst und so beschichtet. 

Weitere Merkmaie und Vorteile der Erfindung ergeben sich aus der folgenden Beschreibung von 
Ausfuhrungsbeispielen. Die Wirksamkeit der erfinduhgsgemaiten Gemische wird ebenfalls durch die folgen- 
den Beispiele belegt 



1. Beisplel 

Die GGte einer Oberflachenbeschichtung fur Mineralien fur den Einsatz in Polymeren kann sehr gut an 
1$ der Hone des FQHgrades abgeschatzt werden, weicher in einem FUllstoff/Pqlymer-Masterbatch mogiich ist. 
Je hoher der FClllgrad und je hoher die Flie/Sfahigkeit sind, um so besser ist die Minerallenoberfiache an 
das Polymermaterlai angepatft Im Patent BE-OS 904 762 wird dargelegt, dafl das System 88 Gew.% 
naturliches. gemahlenes Caiciumcarbonat I, 11,0 - 11,2 Gew.% niedermolekulares Polyolefin-Terpolymer I 
und 0.8% - 1,0 Gew.% Dispergator (Monoester der Ortho-PhosphorsSure) einem neuen Stand der Technik 
20 fur hochstgefGllte FUllstoff/Polyolefin-Masteifcatches entspreche, weicher bis dahin nicht erzieibar gewesen 
sei. 

Das verwendete gemahlene Caiciumcarbonat I urgonischen Ursprungs besitzt einen mittleren statisti- 
schen Teilchendurchmesser von 3,0 um. Der Ruckstand auf dem 40 um Sieb betragt 0.1 Gew.%. 30 der 
Teilchen sind feiner als 2,0 um. Die mit Stickstoff gemessene BET-Oberflache betragt 2,2 m 2 /g. 

25 Das eingesetzte Terpolymer I aus Alpha-Olefinen besteht vorwiegend aus Buten. Der Rest ist Ethylen 
und Propen. Das Polymer ist amorph und wird im Niederdruckverfahren hergestellt. Die Schmelzviskositat 
im Rotationsviskosimeter betragt 8'000 mPa.s 190* C) und der Erweichungspunkt Ring und Kugel ca. 85* C 
(DIN 52011). Die Penetration 100/25/5 in Anlehnung an DIN 52 010 (0,1 mm) betragt ca. 15. Der Brechpunkt 
nach Fraas nach DIN 52 012 liegt bei ca. -30* C. Der Masseverlust nach 2 h bei 180*C unter Stickstoff liegt 

30 unter 1 Gew.%. 

Um die Effizienz der erfindungsgemaflen Beschichtungsmittelkombinationen zu prufen, wahite man die 
gleichen Ausgangsmineralien und Rezepturen wie in BE-OS 904 762. Alle weiteren Prozentangaben sind 
dabei immer Gewichts-Prozente. 

Die Vorbeschichtung des Calciumcarbonat-Fullstoffes Typ I erfolgte in einem 2 1 -Labor-lntensivmischer 
35 der Firma MTl, Lage/BRD. Der Fullstoffe wurde im Mischer durch Friktion bei 4' 000 Upm auf 20* C Gber die 
Schmelztemperatur der entsprechenden Oberflgichenbeschichtunqsmittel aufgeheizt, dann das flQssig ge- 
machte Beschichtungsmittel zugetropft und weitere 10 min bei 4 000 Upm gemischt, um eine homogene 
Bedeckung der FUllstoffoberflache zu erzielen. 

Als Polymertrager verwendete man das gleiche Terpolymer I wie in BE-OS 904,762. 
40 Die Herslellung der hochstgefullten Masterbatches aus Caiciumcarbonat I und Terpolymer I erfolgte in 
einer 1 l-Universal Misch- und Knetmaschine der Firma Werner + Pfleiderer AG. Stuttgart/BRD. Die 
Knetmaschine besitzt zwei Z-f<3mnige. gegeneinander arbeitende Knetschaufeln welche eine Geschwindig- 
keit von 63 Upm besitzen. Damit kann die Arbeitsweise einer modemen Polymer-Compoundier- Oder 
Masterbatch-Maschine (z.B. Innenmischer Typ Banbury, Zweiwellen-Compoundierextruder mit Knetscheiben 
45 Typ ZSK von Werner + Pfleiderer AG) sehr gut simuliert werden. 

Die Zusammensetzung des hochgefOllten Masterbatches wahite man wie in BE-OS 904,762. 

Total 400 g Material bestehend aus 88,0 Gew.% Caiciumcarbonat I beschichtet mit 1,0 Gew.% 
Oberflachenbeschichtungsmittel bezogen auf CaC03 und 11,12 Gew.% Terpolymer I knetete man im 
Laborkneter bis eine homogene, klttartige Masse ohne restliche Fullstoff agglomerate entstand. Die Doppel- 
so wand des Kneters wurde dabei auf 195* C geheizt, so dai3 die Massetemperatur immer 135* C betrug. Die 
Homogenitat des hergestellten Masterbatches OberprOfte man optisch durch Verpressen einer kleinen 
Menge zwischen zwei Objekttragem aus Glas. 

Die GGte der hergestellten Masterbatches wurde noch nach den Kriterien beurteilt 
- Enarbeitungszeit bis zur Erreichung einer agglomeratfreien Schmelze. 
55 • Flieflfahigkeit des Masterbatches gemessen mit der Schmelzindex-Methode (MFI) nach DIN 53 735 mit 
den auf das Terpolymer I bezogenen Temperatur- und Druckbedingungen von 150*C und 10 kg. 

Tabelle I zeigt die erhaltenen Daten airfgeteilt in den Stand der Technik und in erfindungsgemaBe 
Beschichtungsmittelkombinationen aus Metadsalzen der Fettsauren und FettsMureamiden. Die 3. Spalte gibt 
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die im MTI-Mischer gewahlte Beschichtungstemperatur des FUllstoffes an. In der 4. Spalte sind die 
Einarbeitungszeiten bis zur Erreichung einer homogenen Schmelze aufgefUhrt Die erfindungsgemaflen 
Kombinationen ergeben - dank der Anpassung der Oberflachenspannungen zwischen Fullstoff und Polymer 
- eine vorteilhafte Verkurzung der Einarbeitungszeit Spalte 5 zeigt dies auf andere Weise mit dem 
5 Schmelzindex (MF): je hoher er ausfallt. desto besser ist die Flieflfahigkeit Auch hier sind die erfindungs- 
gemaflen Kombinationen mindestens so gut wie der Stand der Technik. 



2. Beispiel 

10 

Eirie weitere Moglichkeit, die Gtite einer OberflSchenbeschichtung auf mineralischen Additlven zu 
demonstrieren, ist die Viskositat und Rheologie der gefOllten Polymerschmelze. Je niedriger die Viskosit^t 
bei gegebenem Fullgrad und Temperatur in einem Polymersystem ausfallt, desto besser ist die Verarbeit- 
barkeit zum Beispiel beim Spritzgieflen. 

/5 Ais FUllstoff/Polymersystem wahtte man das in Beispiele 1 angegebene System aus 88 % Calciumcar- 
bonat I, 1 % Beschichtungsmittel und 11,12 % Terpolymer I. Die Vlskositatsmessung erfolgte mit einem 
Kugel/Ptatte Viskosimeter CP 400, Meflsystem CP 7 der Fa. Contraves AG. ZOrich/Schweiz. Die Mefltempe- 
ratur betrug immer 190* C. 

Tabelle 2 zeigt die Rheologie (AbhSngigkeit der Schmelzviskositat von der Schergeschwindigkeit) mit 

20 Oberflachenbeschichtungsmitteln nach dem Stand der Technik und mit erfindungsgemaflen Beschichtungs- 
mittelkombihationen. Mit den erfindungsgemaflen erzielt man nach den Spalten 3 bis 5 tiefere VlskositStten 
als dem Stand der Technik entsprechend. Zudem verlauft die Viskositatskurve in Abhangigkeit der 
Schergeschwindigkeit flacher. Dies ftihrt speziell bei niedrigen Schergeschwindlgkeiten zu geringerer 
Agglomeratbildung der mineralischen Additive beim Spritzgieflen, Extrudieren Oder Hohlkorperblasen 

25 (Schlierenbildung). 



3. Beispiel 

30 Die Gute der Redispergierung eines oberflachenbeschichteten Fullstoffes Oder Flammschutzmittels 
bestimmt weitgehend die Verarbeitbarkeit und Qualitat der Fertigteile (Spritzgui3artikel, Rlm-und Profilextru- 
sion, Hohlkorperblasen). Bne schlechte Fullstoffdispergierung ruhrt zu Agglome raten, welche sich als 
Schlieren an der Fertigteiloberflache zeigen. 

Die Redispergierung des mit den erfindungsgemaflen Beschichtungsmittel versehenen Calciumcarbonat 

35 1 fOhrte man mit einenm Extrusiometer der Firma Gottfert Werkstoffprufmaschinen GmbH, BuchervBRD 
durch. Die dazu verwendete Extruderschnecke besitzt ein Langen- zu Durchmesserverhaltnis (L/D) von 25 
und ein GangtiefenverhSltnis von 1:2. Von der Antriebseite her gesehen war nach einer Lange von 7mal 
dem Schneckendurchmesser ein Dispergierteil eingebaut, dessen Lange das 2.6-fache. des Schnecken- 
durchmessers betrug. Der Dispergierteil besteht aus 9 Reihen a 6 schwalbenschwanzfGrmigen Dispergier- 

40 elementen. 

Die Dispergierprufung erfolgte mittels einer direkten Abmischung von 20 % oberflachenbeschichtetem 
Calciumcarbonat I und 80 % granulatformigen HOPE. Das verwendete HDPE besitzt bei 23 *C eine Dichte 
von 0.955 bis 0,959 und eine ViskositStszahl (reduzierte spezifische Vlskositat) von 150, Der Schmelzindex 
bei 190* C und 2.16 kg betragt 8. Die Massetemperatur betrug stets 175*C und die Schneckendrehzahl 40 
45 und 20 Upm. Der pulverformige FOIIstoff ist urn so schwieriger direkt in die HDPE-Schmeize einzuarbeiten. 
je niedriger die Schneckendrehzahl gewahlt wird. Das aus der FlachdOse austretende Extrudat verpreflte 
man auf eine Starke von 0,1 mm und qualifizierte die Dispergierung des Calciumcarbonats I nach 4 
Qualitatsstufen: 

• sehr gut: einwandfreie Dispergierung, keine Agglomerate sichtbar, 
so - gut: gut Dispergierung mit maximal 2 kleinen Agglomeraten kleiner als 0,1 mm pro cm 2 sichtbar, 

- mittel: mehr als 2 und groflere Agglomerate pro cm 2 sichtbar, 

- schlecht viele und grofle Fullstoffeagglomerate, keine FOHstoffdispergierung moglich. 

Tabelle 3 zeigt die nach dem Stand der Technik und die mit den erfindungsgemaflen Beschichtungs- 
mittel erzielbaren Dispergierqualitaten bei den Schneckenumdrehungszahlen 40 Upm (Spalte 3) und 20 
55 Upm Spalte 4). Speziell die sehr niedrige Umdrehungsgeschwindigkeit von 20 Upm differenziert sehr stark 
und beweist klar die Effizienz der erfindungsgemaflen Beschichtungsmittelkombinationen. 

Zusammenfassend kann gesagt werden, dafl die erfindungsgemaflen Beschichtungsmittel, z.B. Kombi- 
nationen von Metallstearaten und Fettsaureamlden als Oberflachenbeschichtungsmittel fur mineraiische 
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Additive gegenOber dem Stand der Technik folgende wesentliche Vorteile ergeben: 
* Die Einarbeitungszeit in einer Knetmaschine wird verkOrzt 

- Die Flieflfahigkeit gemessen uber dem Schmelz index (MFI) erhdht sich Oder ist mindestens so gut wie 
beim Stand der Technik. 

s - Die Rheologie des hergestellten Masterbatches (Abhangigkeit der ViskositSt von der Schergeschwindig- 
keit) ist verbessert. Die Flieflfahigkeit bei hoherer Schergeschwindigkeit erhoht sich stark (geringere 
Strukturviskositat). Dadurch wird die Verarbeitbarkeit des Masterbatch wesentiich erleichtert (geringerer 
Widersland iri der Lochplatte der Granuliereinrichtung usw.). 

- Die direkte Dispergierung des FUllstoffes in der Polymerschmelze ist erleichtert und ergibt keine 
10 Restagglomerate in der Schmelze. 

- Die Grenzfiachenspannung zwischen der FOIIstoffoberflMche und der Polyolefin- oder Polystyrolschmelze 
wird minimalisiert. 

Die aufgefuhrten Beispiele zeigen zudem deutlich, dafl ein Beschichtungsmittei aus einer Kombination 
von Fettsauresalzen mit Fettsaureamiden wesentliche technische Vorteile gegenuber der Verwendung der 
is Bhzelkomponenten ergibt. 
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Anspruche 

5 

1. Beschichteter Mineralfullstoff Oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafl er bzw. es aus 97,0 - 99,9 Gew.-% MineralfOllstoff bzw. Rammschutzmittel und 3,0 - 0,1 Gew.-% 
Beschichtungsmittel, zusammengesetzt aus einem Gemisch aus 10-90 Gew.-% eines Fettsauresalzes der 
70 Erdalkalimetalle und/oder der Schwermetalle, insbesondere des Zinks, und 90-10 Gew.-% eines Fettsau- 
reamides, besteht. 

2. Beschichteter MineralfOllstoff Oder beschichtetes mineralisches Rammschutzmittel nach Anspruch 1. 
dadurch gekennzeichnet, 

dafl als Fettsauresalze der Erdalkalimetalle Ca-und/oder Mg-Salze verwendet werden. 
75 3. Beschichteter MineralfOllstoff Oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach Anspruch 1 
und 2, 

dadurch gekennzeichnet,. 

dafl als Fettsauresalze Mg- und/oder Zinksalze verwendet werden. 

4. Beschichteter Mineralfullstoff Oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach Anspruch 1 
20 und 2, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl als Fettsauresalze Ca- und/oder Zinksalze verwendet werden. 

5. Beschichteter MineralfQIIstoffe Oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem Oder 
mehreren der vorhergehenden Anspruche, 

25 dadurch gekennzeichnet, 

dafl die Fettsaure des Fettsauresalzes gesattigt Oder ungesattigt ist und 12 bis 18 OAtome besitzt. 

6. Beschichteter Mineralfullstoff oder beschichtetes mineralisches Rammschutzmittel nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden Anspruche, 

dadurch gekennzeichnet 
■ so dafl ein SaJz der Stearinsa'ure und/oder ein Salz der Palmitinsaure verwendet wird. 

7. Beschichteter MineralfOllstoff oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden AnsprOche, 

dadurch gekennzeichnet 

dafl als Fettsaureamid Stearinsaureamid und/oder Olsaureamid und/oder Erucasaureamid und/oder Behen- 
35 saureamid verwendet werden. 

8. Beschichteter MineralfOllstoff oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden Anspruche, 

dadurch gekennzeichnet, 
dafl er bzw. es aus 

40 97.5 - 99.5 Gew.% MineralfQIIstoffe bzw. Flammschutzmittel und 2,5 - 0,5 Gew.-% Beschichtungsmittel, 
bevorzugt aus 

98,0 - 99.0 Gew.-% MineralfOllstoff bzw, Flammschutzmittel und 2.0 - 1,0 Gew.-% Beschichtungsmittel, 
bevorzugter aus 

98,3 - 98,7 Gew.-% MineralfOllstoff bzw. Rammschutzmittel und 1,7-1.3 Gew.-% Beschichtungsmittel und 
45 besonders bevorzugt aus 

99 Gew.-% Mineralfullstoff bzw. Rammschutzmittel und 

1 Gew.-% Beschichtungsmittel Oder aus 

99.5 Gew.-% MineralfOllstoff bzw. Flammschutzmittel und 

0.5 Gew.-% Beschichtungsmittel oder aus 99,7 Gew.-% Mineralfullstoff bzw. Flammschutzmittel und 
so 0.3 Gew .-% Beschichtungsmittel besteht. 

9. Beschichteter Mineralfullstoff oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem Oder 
mehreren der vorhergehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, 

dafl das Beschichtungsmittel aus 10 - 70 Gew.-% eines Fettsauresalzes und 90 - 30 Gew.-% eines 
Fettsaureamides besteht. 

55 10. Beschichteter Mineralfullstoff oder beschichtetes mineralisches Rammschutzmittei nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafl das Beschichtungsmittel aus 20 - 60 Gew.-% eines Fettsauresalzes und 80 - 40 Gew.«% eines 
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Fettsaureamides, bevorzugt aus 

30 - 50 Gew.-% Bines Fettsauresalzes und 70 - 50 Gew.-% eines Fettsaureamides, bevorzugter aus 
65 Gew.-% eines Fettsauresalzes und 35 Gew.-% eines Fettsaureamides und besonders bevorzugt aus 
60 Gew.-% eines Fettsauresalzes und 40 Gew.-% eines Fettsaureamides Oder aus 
s 55 Gew.-% eines Fettsauresalzes und 45 Gew.-% eines Fettsaureamides Oder aus 
50 Gew.-% eines Fettsauresalzes und 50 Gew.-% eines Fettsaureamides besteht. 

11. Beschichteter Mineralfullstoff Oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden AnsprOche, 

dadurch gekennzeichnet, 

io da/3 das Beschichtungsmittel aus Mg-Stearat und Stearinsaureamid und/oder Erucasaureamid besteht. 

12. Beschichteter MiheralfOllstoff oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden AnsprOche, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl das Beschichtungsmittel aus 50 Gew.% Mg-Stearat und 50 Gew.% Stearinsaureamid und/oder 
is Erucasaureamid besteht 

13. Beschichteter MiheralfOllstoff oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden AnsprOche, 

dadurch gekennzeichnet, 

datf das Beschichtungsmittel aus Mg-Stearat, Zh-Stearat und Stearinsaureamid oder Erucasaureamid 
20 besteht. 

14. Beschichteter MineralfUllstoff oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden AnsprOche, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl das Beschichtungsmittel aus Mg-Stearat, Zn-Stearat und Stearinsaureamid oder Erucasaureamid im 
25 Gewichtsverhaltnis 1:1:1 besteht. 

15. Beschichteter MineralfOllstoffe Oder beschichtetes mineraiisches Flammschutzmittel nach einem 
oder mehreren der vorhergehenden AnsprOche, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl der MineralfOllstoffe ein Calciumcarbonat und/oder Caiciumsulfat und/oder Talk und/oder Glimmer 
30 und/oder Wollastonit ist. 

16. Beschichteter Mineralfullstoff oder beschichtetes mineralisches Flammschutzmittel nach einem oder 
mehreren der vorhergehenden AnsprOche, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl das mineralische Flammschutzmittel ein Aluminiumtrihydrat und/oder Dolomit und/oder Magnesiumcar- 
35 bonat und/oder teilhydratisiertes Magnesiumcarbonat (Huntit) und/oder Magnesiumhydroxid ist. 

17. Verwendung des beschichteten MineralfOllstoffs nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 - 15 in 
unpolaren Polyrneren. 

18. Verwendung des beschichteten MineralfOllstoffs nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 - 15 in 
Polyolefinen. insbesondere in Polyethylen (PE) und/oder Polypropylen (PP) und/oder ihren Copolymeren. 

40 19. Verwendung des beschichteten miheralischen Flammschutzmittels nach einem Oder mehreren der 
AnsprOche 1 - 16 in Polyolefinen, insbesondere in Polyethylen (PE) und/oder Polypropylen (PP) und/oder in 
ihren Copolymeren. 

20. Verwendung des beschichteten mineralischen Flammschutzmittels nach einem Oder mehreren der 
AnsprOche 1 - 16 in Polystyrol. 
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